Изучение включений тантало-ниобатов в касситеритах редкометальных пегматитов методом рентгеноспектрального микроанализа by Белозерова, О. Ю. & Макагон, В. М.
УДК 543.422.8
ИЗУЧЕНИЕ ВКЛЮЧЕНИЙ ТАНТАЛО-НИОБАТОВ 
В КАССИТЕРИТАХ РЕДКОМЕТАЛЬНЫХ ПЕГМАТИТОВ 
МЕТОДОМ РЕНТГЕНОСПЕКТРАЛЬНОГО МИКРОАНАЛИЗА
О.Ю.Белозерова, В.М.Макагон 
Институт геохимии им. А. П. Виноградова СО РАН 
664033, Иркутск, Фаворского, 1А 
obel@igc.irk.ru, vmak@igc.irk.ru
Поступила в редакцию 31 марта 2005 г.
Разработана методика рентгеноспектрального электронно-зондового микроанализа (РСМА) 
минералов - касситеритов и тантало-ниобатов. Изучен фазовый и химический состав кассите­
ритов редкометальных пегматитов Восточно-Саянского пояса и включений в них тантало-ниоба­
тов. Установлено, что Nb и Та находятся в касситеритах как в изоморфной форме, замещая Sn в 
матрице минерала, так и в виде минеральных микро- и субмикровключений размером от 2 до 
100 мкм. Показаны особенности и характер изменения состава включений тантало-ниобатов 
(группы колумбита, микролита) в процессе формирования редкометальных пегматитов в раз­
личных пегматитовых полях Восточно-Саянского пояса.
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Касситерит относится к минералам, в кото­
рых содержится широкий спектр элементов-при­
месей, такихкакБЬ, Mn.Ti, Nb, Тки W. При изуче­
нии его состава необходимо иметь более деталь­
ную информацию о механизмах вхождения и ха­
рактере распределения элементов в этом мине­
рале. Для касситеритов из редкометальных пег­
матитов характерны высокие содержания Тк и 
Nb. Изучение форм их вхождения в касситерит 
важно как для понимания кристаллохимии это­
го минерала и особенностей эволюции состава 
пегматитов, так и для решения некоторых вопро­
сов технологии извлечения Тк из оловянных шла­
ков.
Целью настоящей работы явилось изучение 
методом рентгеноспектрального электронно- 
зондового микроанализа фазового и химическо­
го состава касситеритов редкометальных пегма­
титов Восточно-Саянского пояса и включений в 
них тантало-ниобатов.
Объекты исследования
В Восточно-Саянском поясе редкометальных
пегматитов, содержащих касситериты, выделя­
ются две группы пегматитовых полей -  юго-вос­
точная и северо-западная. Первая из них пред­
ставлена редкометальными пегматитами споду- 
меновой подформации. Они относятся к литие­
вому, тантал-олово-литиевому и к комплексному 
(Cs-Tk-Li) эволюционным геохимическим рядам, 
каждый из которых представлен несколькими 
парагенетическими типами. В этой группе нами 
изучены Урикское (Li), Вельское и Калгинское (Тк- 
Sn-Li), ІЪльцовое и Малореченское (комплексные) 
поля. Пегматитовые поля северо-западной груп­
пы принадлежат к пегматитам фосфор-тантал - 
литиевого (Александровское) и комплексного 
(Вишняковское) эволюционных геохимических 
рядов петалитовой подформации, также включа­
ющих группы парагенетических типов.
Образцы исследуемых касситеритов были ото­
браны в основном из пегматитов сподуменовой 
подформации юго-восточной группы пегматито­
вых полей и в меньшей -  петалитовой подформа­
ции в северо-западной части пояса.
Методика РСМА минералов касситеритов и
тантало-ниобатов
Подготовка образцов к исследованию
Для проведения исследований образцы касси­
теритов готовили в виде запрессовок в эпоксид­
ной смоле, согласно рекомендациям авторов [1- 
3]. Полировали послойно с помощью абразивных 
материалов до достижения удовлетворительной 
поверхности, требуемой для анализа [2). Для обес­
печения электропроводности и снятия электро­
статического заряда с исследуемых образцов, 
методом напыления в вакууме на их поверхность 
наносили пленку утерода толщиной 20-30 нм [ 1 ].
Аппаратура и условия проведения анализа
Исследования касситеритов и тантало-ниоба­
тов проведены на микроанализаторе Superprobe- 
733 (JEOL Ltd, Япония) с волновой регистрацией 
рентгеновского излучения. Для выбора опти­
мальных условий регистрации аналитического 
сигнала предварительно были изучены спектры 
исследуемых минералов, зависимости относи­
тельных интенсивностей определяемых элемен­
тов от разных напряжений и токов зонда. Усло­
вия анализа выбраны с учетом свойств изучае­
мого материала. Согласно рекомендациям авто­
ров [4], оптимальным для анализа касситери­
тов и тантало-ниобатов является ускоряющее 
напряжение 15 кВ. Результаты наших исследо­
ваний показали, что при проведении анализа 
при 15 кВ наложение аналитических линий в
тантало-ниобатах проявляется меньше, чем при 
20 кВ. Но при 15 кВ наблюдается занижение со­
держаний тантала на 10-15 отн. % в матрице кас­
ситерита по сравнению с данными, полученны­
ми при 20 кВ, обусловленное, на наш взгляд, воз­
можной неопределенностью массовых коэффи­
циентов поглощения для ТкМа-линии при расче­
те поправок на матричные эффекты. Поэтому 
касситериты были проанализированы при уско­
ряющем напряжении 20 кВ, токе зонда 20 нА, 
диаметре зонда 10 мкм, экспозиции съемки 10 с. 
Для проведения анализа тантало-ниобатов, учи­
тывая малый размер их выделений, выбраны: 
ускоряющее напряжение 15 кВ, ток зонда 20 нА, 
диаметр зонда 1-10 мкм, экспозиция съемки 10с.
В качестве аналитических линий и образцов 
сравнения использовали (NaKa-) альбит, (SiKa-, 
СаКа-) голубой диопсид, (АІКа-) пироп С-153, 
(FfeKa-) пироп 0-145, (МпКа-) Мп-гранат, (ТіКа-) 
рутил, flkLa-, ТкМа-) чистый металл тантала, 
(NbLa-) сплав ниобия и алюминия, (SnLa-) кас­
ситерит.
Расчет концентраций определяемых элемен­
тов
Поправочные факторы на матричные эффек­
ты учтены РАР-методом [5]. Пересчет относитель­
ных интенсивностей в содержания определяе­
мых элементов выполнен по программе 
MARSHELL [6], адаптированной в математичес­
ком обеспечении микроанализатора Superprobe- 
733. Коэффициенты поглощения рентгеновского 
излучения рассчитаны по Маренкову [7]. Фоно­
вые интенсивности определены расчетным спо­
собом [8].
Учет наложения аналитических линий
Серьезной проблемой при анализе касситери­
тов и тантало-ниобатов является наложение ана­
литических линий. При использовании кристал­
ла-анализатора PET TkLy, -линия налагается на 
линию NbLar  SnLß, 4-линии - на линию СаКа,. 
При использовании LiF в качестве кристалла- 
анализатора NbKß2 4-линии налагаются на ли­
нию FfeKa,; TkMctj-линия налагается на линию 
SiKa, и SnLo^-линия - на линию SiKa, на крис­
талле-анализаторе ТАР. Наложение аналитичес­
ких линий учтено с помощью коэффициентов 
наложения, экспериментально определенных на 
образцах известного состава и рассчитанных на 
1 % содержания налагающегося компонента. 
Определенные значения коэффициентов нало­
жения приведены в табл. 1.
Таблица 1
Экспериментальные коэффициенты наложения аналитических линий, рассчитанные на 1 % содержания
налагающегося компонента
Ускоряющее 
напряжение, кВ
Кристалл-
анализатор
Аналитическая линия 
налагающегося элемента
Аналитическая линия 
определяемого элемента
Коэффициент
наложения
15
ТАР ТаМа, SiKa, 0,011
SnLa, SiKa, 0,001
LIF NbKß^ FeKa, 0,003
РЕТ
TaLy, NbLa, 0,024
SnLß,4 Ca Ka, 0,014
20
ТАР Ta Ма, SiKa, 0,030
SnLa, SiKa, 0,002
LIF NbKß^ FeKa, 0,004
РЕТ TaLy, NbLa, 0,029
SnLß,4 Ca Ka, 0,023
Профильное исследование касситеритов
Исследование фазового и химического соста­
ва матрицы касситеритов и мелких фазовых 
включений тантало-ниобатов проведено скани­
рованием площадей поверхности зерен по взаим­
но перпендикулярным линейным горизонталь­
ным и вертикальным профилям. Длина каждого 
профиля в среднем составляла от 1000 до 2000 
мкм в зависимости от размера самого зерна. Шаг 
сканирования 10 мкм. Размер включений оцени­
вали в режиме растрового электронного микро­
скопа с погрешностью менее 10 % относительных.
Метрологические характеристики методики
Метрологические характеристики методики 
оценены на образцах сравнения известного со­
става, аттестованных как стандартные образцы 
предприятий в Объединенном институте геоло­
гии, геофизики и минералогии им. А. А. Т}эофи- 
мука СО РАН в г. Новосибирске. Из-за отсутствия 
образцов сравнения адекватного состава для оп­
ределенных диапазонов концентраций, метроло­
гические характеристики для Sn, Tb и Nb допол­
нительно оценены на анализируемых образцах 
касситеритов и включений тантало-ниобатов по 
среднему определяемому содержанию элемента. 
Число измерений для каждого диапазона состав­
ляло от 5 до 20. Данные приведены в табл. 2 и 3.
Для каждого определяемого элемента рассчи­
таны среднее значение (Сср), стандартное откло­
нение (S), относительное стандартное отклоне­
ние (Sr), относительное стандартное отклонение 
для 2-й категории анализа (ог), доверительный 
интервал (АС). В табл. 2 и 3 также приведены ат­
тестованные значения содержаний (Сат), допус­
тимые относительные стандартные отклонения 
(аг доп) для горных пород и минералов для соответ­
ствующих интервалов содержаний [9] и (о.доп) для
2-й категории анализа [ 10 |.
Доверительные интервалы оценены с довери­
тельной вероятностью 95 % для случая п измере­
ний:
AC = l - S / Jn .  (1)
Относительное стандартное отклонение для 
2-й категории анализа определено по формуле из 
работы [10]:
<тг = 100 • 0,02 • С08495/С . (2)
Из таблиц 2 ,3  видно, что относительные стан­
дартные отклонения (S, аг). характеризующие 
воспроизводимость определений, не превышают 
допустимых значений (аг доп) для всех определяе­
мых элементов. Предложенная методика по вос­
производимости и правильности удовлетворяет 
требованиям, предъявляемым ко 2-й категории 
анализов [9-10].
Результаты и их обсуж дение
На микроанализаторе Superprobe-733 по раз­
работанной методике РСМА изучен фазовый и 
химический состав касситеритов редкометаль­
ных пегматитов Восточно- Саянского пояса и 
включений тантало-ниобатов в этих касситери­
тах. В режиме растрового электронного микро­
скопа во вторичных и обратно рассеянных элек­
тронах исследованы поверхность, формы выде­
ления фазовых включений, оценены размеры и 
однородность их распределения.
Результаты исследований касситеритов пока­
зали, что Tb и Nb в них находятся как в изоморф­
ной форме, замещая Sn в матрице минерала, так 
и в виде микро- и субмикровключений тантало- 
ниобатов различной ограненной формы разме­
ром от 2 до 100 мкм, расположенных хаотично в 
объеме кристаллов.
Таблица 2
Метрологические характеристики методики для тантало-ниобатов при ускоряющем напряжении 15 кВ
Элемент оксид­
ная форма)
Интервал со­
держаний, мае. %
Образец
сравнения
c«.
мае. %
С*- 
мае. %
S sr, % аг, % 
(2 кат.)
о , %г дол
[9]
Сгдоп.%
[10]
АС, 
мае. %
Na,0 2-4,99 Bcr-2g 3,27 3,29 0,047 1,44 1.67 8,0 4,0-2,8 0,023
Na,0 10-19,99 Альбит 11,82 11,75 0,113 0,97 1,38 3,5 2,8-2,0 0,055
AI,О, 10-19,99 Bcr-2g 13,80 13,65 0,173 1,26 1,35 3,5 2,8-2,0 0,167
SiO, 50-59,99 Bcr-2g 54,11 54,10 0,578 1,07 1,10 0,8 2,8-2,0 0,283
CaO 5-9,99 Bcr-2g 6,95 6,91 0,102 1,48 1,49 5,0 4,0-2,8 0,049
CaO 5-9,99 Пироп-Уд92 7,54 7,51 0,088 1,17 1,48 5,0 4,0-2,8 0,063
CaO 20-29,99 Диопсид 25,84 25,70 0,105 0,41 1,23 2,1 2,8-2,0 0,061
TO, 2-4,99 Bcr-2g 2,24 2,22 0,039 1.75 1.77 5,4 4,0-2,8 0,019
Nb20 5 1-1,99 А* - 1,65 0,120 7,24 1,85 7,5 4,0-2,8 0,072
Nb20 5 2-4,99 А* - 4,65 0,236 5,079 1,59 6.0 4,0-2,8 0,159
Nb20 5 5-9,99 А* - 6,67 0,295 4,43 1,50 5,4 4,0-2,8 0,170
N b A 10-19,99 А* - 17,94 0,407 2,27 1,29 - 2,8-2,0 0,235
Nb,Ofi 20-29,99 А* - 27,28 0,323 1,186 1,21 - 2,8-2,0 0,187
N b A 30-39,99 А* - 32,41 0,385 1,189 1,18 - 2,8-2,0 0,223
N b A 30-39,99 А* - 38,63 0,485 1,26 1,15 - 2,8-2,0 0,280
N b A 40-49,99 А* - 45,70 0,218 0,48 1.12 - 2,8-2,0 0,126
N b A 50-59,99 А* - 52,54 0,244 0,46 1,10 - 2,8-2,0 0,141
N b A 50-59,99 А* - 59,42 0,597 1,006 1,08 - 2,8-2,0 0,361
N b A 60-69,99 А* - 63,43 0,511 0,80 1,07 - 2,8-2,0 0,343
N b A 90-99,99 Сплав Nb, AI 130,89 130,05 0,472 0,36 0,96 - 2,8-2,0 0,587
T a A 1-1,99 А* - 1.47 0,096 6,55 1,89 5,0 4,0-2,8 0,101
T a A 10-19,99 А* - 18,63 0,799 4,29 1,29 - 2,8-2,0 0,571
T a A . 20-29,99 А* - 28,61 0,795 2,77 1,21 - 2,8-2,0 0,534
T a A 30-39,99 А* - 35,11 0,614 1.75 1,17 - 2,8-2,0 0,390
T a A 30-39,99 А* - 38,26 0,421 1,10 1,16 - 2,8-2,0 0,255
T a A 40-49,99 А* - 43,12 0,482 1.12 1,13 - 2,8-2,0 0,306
T a A 50-59,99 А* - 55,81 0,744 1,33 1,09 - 2,8-2,0 0,450
T a A 50-59,99 А* - 58,49 0,291 0,50 1,08 - 2,8-2,0 0,136
T a A 60-69,99 А* - 63,19 0,557 0,88 1,07 - 2,8-2,0 0,354
T a A 60-69,99 А* - 66,28 0,476 0,72 1,06 - 2,8-2,0 0,288
T a A 70-79,99 А* - 71,41 0,600 0,84 1,05 - 2,8-2,0 0,332
T a A 70-79,99 А* - 77,40 0,258 0,33 1,04 - 2,8-2,0 0,149
T a A 90-99,99 Металл Та 122,09 122,6 0,406 0,33 0,97 - 2,0 0,505
SnO, 0,5-0,99 А* - 0,62 0,021 3,43 2,15 7,5 5,6-4,0 0,011
Sn02 0,5-0,99 А* - 0,78 0,035 4,53 2,07 7,5 5,6-4,0 0,019
Sn02 1-1,99 А* - 1.67 0,042 2,54 1,85 5,7 4,0-2,8 0,023
SnO, 90-99,99 SnOz 99,99 99,66 0,071 0,071 1,00 - 2,0 0,041
FeO 5-9,99 Пироп-С153 7,59 7,51 0,112 1,50 1,48 4,3 4,0-2,8 0,062
FeO 5-9,99 Пироп-Уд92 7,20 7,18 0,067 0,93 1,49 4,3 4,0-2,8 0,048
FeO 10-19,99 Пироп-0145 10,10 10,10 0,076 0,75 1,41 2,8 2,8-2,0 0,042
FeO 10-19,99 Bcr-2g 12,04 12,05 0,158 1,31 1,38 2,8 2,8-2,0 0,075
MnO 0,1-0,199 Bcr-2g 0,18 0,182 0,005 2,57 2,59 11,0 5,6-4,0 0,002
MnO 5-9,99 Mn-гранат 9,94 9,89 0,171 1.73 1,42 2,0 4,0-2,8 0,109
Примечание. А* -  анализируемое включение минерала тантало-ниобата.
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Таблица 3
Метрологические характеристики методики для касситеритов при при ускоряющем напряжении 20 кВ
Элемент оксид­
ная форма)
Интервал со­
держаний, мае. %
Образец
сравнения
С , .  
мае. %
С с р .
мае. %
S S, % ог% 
(2 кат.)
а г д о п %
[9]
° г „ о п %
[10]
АС, 
мае. %
SnO, 90-99,99 SnO, 99,99 99,89 0,431 0,43 1,00 - 2,0 0,221
ТаА 0,5-0,99 А* - 0,83 0,019 2,30 2,06 6,5 5,6-4,0 0,012
Т аА 2-4,99 А* - 2,39 0,076 3,20 1,75 4,3 4,0-2,8 0,042
Та205 2-4,99 А* - 4,639 0,067 1,45 1,59 4,3 4,0-2,8 0,039
ТаА 5-9,99 А* - 6,35 0,069 1,09 1,51 3,5 4,0-2,8 0,044
ТаА 90-99,99 Металл Та 122,09 122,86 0,331 0,27 0,97 - 2,0 0,412
NbA 0,5-0,99 А* - 0,67 0,024 3,58 2,12 9,3 5,6-4,0 0,016
NbA 1-1,99 А* - 1,24 0,035 2,78 1,93 7,5 4,0-2,8 0,023
NbA 90-99,99 Сплав Nb, AI 130,89 129,95 0,766 0,59 0,96 - 2,8-2,0 0,804
Т А 0,5-0,99 Bir-1g 0,96 0,96 0,055 5,73 2,01 9,0 5,6-4,0 0,039
ТІ02 2-4,99 Bhvo-2g 2,71 2,75 0,043 1,568 1.72 5,4 4,0-2,8 0,033
тю2 90-99,99 Рутил 99,99 99,54 0,537 0,54 1,00 - 2,0 0,341
FeO 5-9,99 Пироп-С153 7,59 7,36 0,192 2,61 1,48 4,3 4,0-2,8 0,201
FeO 10-19,99 Пироп-0145 10,10 10,10 0,206 2,04 1,41 2,8 2,8-2,0 0,145
MnO 0,1-0,199 Пироп-0145 0,17 0,17 0,018 10,48 2,61 11,0 5,6-4,0 0,019
MnO 0,2-0,499 Пироп-0153 0,32 0,33 0,011 3,50 2,37 8,0 5,6-4,0 0,014
MnO 5-9,99 Мп-гранат 9,94 9,86 0,124 1,26 1,42 2,0 4,0-2,8 0,096
CaO 2-4,99 Мп-гранат 2,24 2,21 0,047 2,12 1,77 6,8 4,0-2,8 0,030
CaO 2-4,99 Пироп-С153 3,40 3,71 0,128 3,44 1,64 6,8 4,0-2,8 0,134
Примечание. А* -  анализируемое включение минерала касситерита.
Основная часть изученных включений пред­
ставлена тантало-ниобатами группы колумбита 
(рис. 1) с изменением средних содержаний Nb2Os 
от 16.92 до 63.65 мае. % и rTä20 5 -  от 21.23 до 67.24 
% (табл. 4). при этом в единичных определениях 
содержание Nb2Os понижается до 13.57 %. аТк20 5 
повышается до 70,47 %.
Необходимо отметить наличие прямой корре­
ляции между Ik  и Мп, а также между Nb и Ffe, од­
нако это наблюдается только в случае макси­
мальных и минимальных содержаний этих эле­
ментов. Наиболее высокие содержания Мп и Тк 
характерны для включений в касситерите по­
зднего кварц-мусковитового агрегата в литиевом 
пегматите Малореченского поля, представлен­
ных манганотанталитом (рис. 2).
Рис. 1. Включения колумбита-танталита разного состава в рис> 2. Неоднородное включение манганотанталита в
касситерите. Изображение в обратно рассеянных электро- касситерите. Изображение в обратно рассеянных электронах,
нах. Ускоряющее напряжение - 25 кВ. Размер маркера - 5 мкм. Ускоряющее напряжение - 25 кВ. Размер маркера - 5 мкм. 
Фотография выполнена А. Ведеполь (ЮАР) Фотография выполнена А. Ведеполь (ЮАР)
Таблица 4
Состав микровключений тантало-ниобатов группы колумбита в касситеритах Восточно-Саянского пояса
Эволюционный геохи­
мический ряд
Парагенетический
тип
Состав включений, мае. %
SnO„ FeO MnO
Литиевый Поздний кварц-мусковитовый 16,92 66,52 0,41 н.о. 15,12
Мусковит-кварцевый 39,52 38,80 0,39 12,50 4,47
Ta-Sn-литиевый
50,24 30,09 0,89 17,45 0,74
Альбит-мусковит-кварцевый 47,36 30,80 1,03 4,53 11,59
44,40 34,90 1,48 14,87 2,59
Альбитовый со сподуменом 23,85 58,44 0,62 5,21 9,94
Апьбит-микроклиновый (Р)
52,02 26,62 0,98 11,67 6,07
46,41 32,03 0,98 11,31 5,54
Альбит-микроклиновый (П) 39,76 38,19 0,46 7,52 9,16
37,83 40,78 0,57 12,07 4,07
63,65 21,23 н.о. 10,96 6,58
Комплексный
Мусковит-кварцевый (Общ) 
(жила с поллуцитом и 
сподуменом)
53,49 28,21 0,25 9,88 7,11
32,69 49,89 0,64 12,46 3,25
25,46 58,04 0,56 11,29 4,16
17,78 67,24 н.о. 9,10 6,58
Мусковит-кварцевый (Р) 
(жила с поллуцитом и 
сподуменом)__________
50,82 29,56 н.о. 11,71 5,58
39,66 42,24 0,70 10,71 5,16
23,83 58,86 0,56 8,92 6,02
Мусковит-кварцевый (П) 
(жила с поллуцитом и 
сподуменом)
53,13 29,87 0,27 11,69 5,54
44,58 37,96 0,56 13,40 3,04
30,60 55,27 1,00 13,90 1,50
21,31 58,38 0,31 10,78 5,31
Микрокпин-альбитовый 24,63 57,04 3,34 7,10 7,94
Р-Та-литиевый
Кварцевое ядро 42,58 36,86 0,68 3,19 13,96
32,63 45,56 1,14 1,86 14,10
Примечания. (Р) -  ранний темноокрашенный касситерит; (П) -  поздний светлый касситерит; (Общ) -  включения в неразделенном 
образце; н.о. -  не обнаружено (обозначает отсутствие значений).
В нем полностью отсутствует Ffe, хотя отноше­
ние^TäjOg/NbjOg изменяется в широких пределах 
(от 3 до 5). При этом корреляция между содержа­
ниями Тк и Мп или Nb и Ffe отсутствует. В раннем 
темноокрашенном касситерите из мусковит- 
кварцевой приконтактовой зоны комплексных 
пегматитов ІЪльцового поля отмечен ферроколум­
бит с наиболее высокими содержаниями Nb и Ffe. 
Анализ большого количества включений мине­
ралов группы колумбита из касситерита этого 
пегматита показал, что их состав изменяется в 
широких пределах, но независимо от соотношения 
Nb и Тк наблюдается преобладание Ffe над Мп. В 
некоторых образцах касситерита из Tk-Sn-Li пег­
матита (альбитовый со сподуменом пегматит, Кал- 
гинское поле) отмечаются очень широкие вариа­
ции отношения MnO/FfeO (от 0,8 до 6.2) при почти 
не изменяющихся содержаниях Т^Од и Nb2Os 
Кроме тантало-ниобатов группы колумбита в
касситерите встречены микролит и тантало-ни- 
обаты Са -  ферсмит и ринерсонит (табл. 5). Мик­
ролит особенно характерен для касситерита 
кварцевого ядра фосфор-тантал-литиевых пегма­
титов петалитовой подформации (Александровс­
кое поле), хотя часть включений здесь и представ­
лена тантало-ниобатами группы колумбита, тем 
не менее включения микролита распростране­
ны в виде самостоятельного минерала, и нахож­
дение его в виде включений в касситерите впол­
не закономерно. При этом для касситерита бо­
лее ранних микроклин-альбитовых пегматитов 
в этом поле характерны тантало-ниобаты груп­
пы колумбита. В сподуменовой подформации 
микролит наблюдается только в касситерите 
комплексных пегматитов ІЪльцового поля, где он 
распространен гораздо реже, чем тантало-нио­
баты группы колумбита, являющиеся главными 
минералами включений.
Таблица 5
Состав микровключений микролита и ферсмита-ринерсонита в касситеритах Восточно-Саянского пояса
№
образца
Содержание, мае. %
NajO со
О
см
<
Si02 СаО Ті02 N b A Та20 5 Sn02 FeO МпО Сумма
1 6,03 н.о. н.о. 9,93 0,35 1,97 77,32 0,69 н.о. н.о. 96,29
2 5,37 н.о. н.о. 10,71 0,41 1,92 81,98 0,31 0,10 н.о. 100,80
3 5,45 н.о. н.о. 11,23 0,47 4,80 72,29 4,08 н.о. 0,17 98,49
4 3,90 0,16 1,69 12,36 0,83 4,87 71,92 3,29 н.о. н.о. 99,02
5 5,71 н.о. 0,12 12,52 1,80 6,29 68,89 1,74 н.о. н.о. 97,07
6 5,61 н.о. н.о. 12,05 1,58 6,98 68,74 1,04 н.о. н.о. 96,00
7 5,86 н.о. н.о. 10,86 1,06 2,80 77,22 0,67 н.о. н.о. 98,47
8 н.о. н.о. н.о. 15,34 0,62 59,58 20,24 0,53 н.о. н.о. 96,31
9 н.о. н.о. н.о. 13,44 0,67 43,79 40,04 0,63 н.о. н.о. 98,57
10 н.о. н.о. н.о. 13,27 1,18 40,76 40,64 0,55 н.о. н.о. 96,40
11 <0,2 н.о. <0,1 14,00 1,71 45,26 39,78 0,83 н.о. н.о. 101,70
12 н.о. н.о. <0,1 14,68 0,89 63,20 18,95 0,33 н.о. н.о. 98,10
13 н.о. н.о. <0,1 13,28 2,09 45,88 37,13 0,78 0,19 н.о. 99,44
14 н.о. н.о. 0,59 14,18 1,92 40,60 43,23 0,76 <0,1 н.о. 101,32
15 н.о. н.о. 0,11 13,46 1,96 44.09 37.49 0,64 н.о. н.о. 97.75
16 <0,2 н.о. н.о. 15,05 0,41 8,88 75,33 1,51 0,51 0,12 101,87
Примечания. 1 -  4 - микролит из мусковит-кварцевого агрегата комплесного пегматита (сподуменовая подформация);
5 -  7 -  микролит из кварцевого ядра фосфор-тантал-литиевого пегматита (петалитовая подформация); 8 -  14 -  ферсмит из 
кальцит-флюорит-микроклин-альбитового пегматита; 15 -  ферсмит и 16 -  ринерсонит из мусковит-кварцевого комплекса 
(8 -  16 -  Ta-Sn-Li ряд, сподуменовая подформация); н.о. -  не обнаружено (обозначает отсутствие значений).
Кальциевые тантало-ниобаты  -  ферсмит 
(CaNb20 6) и ринерсонит (СаТк20 6) в гранитных 
пегматитах очень редки, особенно ферсмит. В 
пегматитах Восточно-Саянского пояса ферсмит 
широко распространен только в касситерите 
наиболее позднего кальцит-флюорит-альбит- 
микроклинового агрегата Tk-Sn-Li пегматитов 
Вельского поля. Именно в последней ассоциации 
касситерит содержит только включения ферсми- 
та как в ранних темноокрашенных, так и в по­
здних светлых зонах. В касситерите мусковит- 
кварцевого агрегата наблюдаются включения, 
состав которых изменяется от ринерсонита к 
ферсмиту, но они редки, а в альбит-мусковит- 
кварцевом комплексе они отсутствуют. В этих 
комплексах распространены включения танта- 
ло-ниобатов группы колумбита.
Сопоставление содержаний Tk, Nb, Mn и Ffe, 
полученных при анализе матрицы касситеритов, 
показало, что в структуру этого минерала входит 
от 0,34 до 1,23 % Nb2Os, от 0,37 до 6,35 %Тк20 5, от 
0,22 до 0,77 % FfeO и от 0,11 до 0,77 % МпО, также 
иногда отмечается наличие содержания СаО, 
изменяющегося от 0,07 до 0,15 % и Ті02 от 0,10 до 
0,48 % (табл. 6). При этом Nb, Mn и Ffe в части об­
разцов полностью отсутствуют. Распределение Тк 
и Nb в матрице часто неравномерно, и первый в
ней значительно преобладает над вторым. При 
высоких содержаниях Тк20 5 ниобий отсутствует, 
при этом могут наблюдаться очень мелкие точки 
микровключений манганотанталита. Наблюда­
ются значительные различия содержаний Тк и 
Nb в касситеритах из пегматитов различных эво­
люционных геохимических рядов и парагенети- 
ческих типов.
Заключение
Разработана методика РСМА минералов кас­
ситеритов и тантало-ниобатов. Предложенная 
методика по воспроизводимости и правильности 
удовлетворяет требованиям, предъявляемым ко 
2-й категории анализов. С использованием раз­
работанной методики изучен фазовый и хими­
ческий составы касситеритов редкометальных 
пегматитов Восточно-Саянского пояса и включе­
ний в них тантало-ниобатов.
В результате исследований касситеритов ред­
кометальных пегматитов установлено, что Nb и 
Тк находятся в касситеритах как в изоморфной 
форме, замещая Sn в матрице минерала, так и в 
виде минеральных включений (танталит-колум­
бит, микролит, ферсмит, ринерсонит). В изоморф­
ном виде в касситеритах Тк часто преобладает над 
Nb. Распределение их в матрице минерала обыч-
но неравномерное. Наблюдаются значительные теритах из пегматитов разных эволюционных
различия содержаний этих элементов в касси- геохимических рядов и парагенетических типов.
Таблица 6
Состав матрицы касситеритов из редкометальных пегматитов Восточно-Саянского пояса
Тип под- 
формации
Эволюционный 
геохимический 
ряд пегматитов
Парагенетический 
тип пегматитов в эволю­
ционном ряду
Содержание, мае. %
Sn02 Т а А мь2о 5 ТІ02 FeO МпО СаО Сумма
Сподуме-
новая
Литиевый
I 98,44 0,83 0,34 0,48 0,28 н.о. <0,07 100,40
II
97,85 0,95 н.о. 0,14 0,22 н.о. 0,07 99,23
94,37 2,57 0,69 0,28 0,53 н.о. н.о. 98,43
III 99,52 0,86 н.о.
0,10 0,22 н.о. 0,08 100,78
97,69 2,21 0,48 н.о. 0,38 н.о. 0,07 100,83
Комплексный
IV
97,58 0,91 0,57 0,19 0,31 н.о. н.о. 99,56
93,76 3,17 1,23 0,17 0,77 н.о. <0,07 99,13
V
96,43 2,41 н.о. н.о. н.о. 0,33 0,10 99,27
93,70 4,70 н.о. н.о. н.о. 0,49 0,10 98,99
VI
98,33 0,71 н.о. 0,19 н.о. н.о. <0,07 99,28
91,03 6,35 н.о. 0,19 <0,10 0,77 <0,07 98,42
Петалито-
вая
Фосфор-тантал-
литиевый
VII
96,35 2,01 н.о. 0,12 0,23 н.о. 0,07 98,78
95,23 3,48 н.о. 0,10 0,36 0,11 0,15 99,43
VIII
100,59 0,37 н.о. <0,10 н.о. н.о. <0,07 99,02
93,64 4,66 н.о. <0,10 <0,10 0,52 0,07 99,02
Примечания. Парагенетический тип пегматитов в эволюционном ряду: I -  сподумен-кварц-микроклин-плагиоклазовый,
II -  сподумен-кварц-альбит-микроклиновый. III -  альбит-кварц-сподуменовый, IV -  сподумен-альбит-кварц-микроклиновый, 
V - кварц-альбитовый, VI - лепидолит-кварц-альбитовый, VII - кварц-клевеландитовый, VIII - альбит-лепидолит-кварцевый; 
н.о. -  не обнаружено (обозначает отсутствие значений).
Изучение химического состава включений 
тантало-ниобатов показало особенности и харак­
тер изменения их состава (группы колумбита, 
микролита) в процессе формирования пегмати­
тов в различных пегматитовых полях.
Авторы выражают благодарность А. Ведеполь
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INVESTIGATION OF COLUMBITE-TANTALITE INCLUSIONS IN CASSETERITES OF RARE METAL 
PEGMATITE BY X-RAY ELECTRON PROBE MICROANALYSIS
O. Yu. Belozerova, V. M. Makagon
The X-ray electron probe microanalysis (EPMA) technique is developed for the minerals of casseterite 
and columbite-tantalite. The phase and chemical composition of rare metal pegmatite casseterites of 
the East Sayan Mts and their inclusions of columbite-tantalite were studied using the EPMA technique. 
The results of investigations show that niobium and tantalum are contained both in isomorphous form, 
substituting the tin in the matrix of mineral, and as mineral inclusions with size of 2-100 mm. The detailed 
study of phase and chemical composition of columbite-tantalite inclusions indicates the features of their 
compositional variations (columbite group and microlite) in the process of rare metal pegmatite formation 
in different pegmatite fields of the East Sayan Mts._________________________________ _
